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Abstract 


A ceramic heater has a heater element made of a mixture including MoSi2 and Si3N4 powder as a 
main ingredient and silica (Si02) powder as an additive, a heater support member made of an 
electrically insulating ceramic sintered body for supporting the heater element and an electric current j 
supply means for supplying an electric current to the heater element. The composition of the mixture for ; 
the heater element is defined so as to satisfy the following formula: 0.035 
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<§) Keramische Heizvorrichtung 



a ,nl r ^ e ' 2V0 [" chtu "S mit einem Heizelement aus 
e mm Gem.sch das MoSI 2 und Si 3 N 4 -Pulver als Hauptbe- 
^ hI 6 U , nd T ° nerde ( Si °2)-P«'ver als Zusatz enthalt. ei- 
mTnhoJ * m8nt 8U J einem 8,8ktri «h isolierenden kera- 
m.schen ges.nterten K6rperzum Halten des Heizelementes 

t^r S .^ e n kt ^ Chen Hei **°™"tes mit einem elek- 
tr.schen Strom. Die Zusammensetzung des Gemisches fur 

erffiK? ' ,St S ° 9eWSh,t ' daK die f0 ' Bende BMie hun fl 

an der Gesamtrnenge der Hauptbestandteile MoSi, und 

mltt-H I dlB 5" 8 " 06 an Si0 2 in Mo '- % *" <«er Gesamt- 
rnenge der Hauptbestandteile MoSi 2 und Si 3 N 4 ist 



8 

CD 
CO 

Ul 
Q 



BUNDESDRUCKEREI 07.86 608 035/629 



3606403 



3/Li 

SK-126-2 



NIPPONDENSO CO., LTD., Kariya-shi, Japan u n d 
NIPPON SOKEN, INC., Nishio-shi, Japan 



Keramische Heizvorrichtung 



PATENTANSPROCHE 



Keramische Heizvorrichtung mit 

einem Heizelement aus einem keramischen gesinterten Kor- 
per, der beim Empfang eines elektrischen Stromes Warme er- 
zeugt, 

einem Haltelement aus einem elektrisch isolierenden kera- 
mischen gesinterten K6rper, wobei das Heizelement an einem 
Ende des Haltelementes angebracht ist, und 
einer elektrischen Stromversorgungseinrichtung , die das 
Heizelement mit elektrischen, Strom versorgt 
dadurch gekennzeichnet, 

d-B das Heizelement aus einem gesinterten Korper aus einem 
Gemisch besteht, das MoSi, und Si 3 N 4 -Pulver als Haupt 
standteUe und Si0 2 - Pulver aIs ^ entha 
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gesinterte Korper aus MoSi <;< m a 

nitrin h+ \ 2 " 3 N 4 und Si 1 i ziumoxi - 

o. i ^0.35, wobei A die Menge an Si N 

..».. ^ H. UP ^: t : n n „ s ::?; p ;:;: r ,n Mo1 - 1 an der Gesamt - 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

d.B die Hauptbestandtei'le 30 bis 65 Mol-X HoSi,-Pulv.r" 
und 70 bis 35 Hol-X SlgN^Pulver sind. * 

3. Vorrichtung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

<M das SKyPulver von einen, Materia! geliefert wird 
d« ... .i n .r Gruppe ist, die as Tonerde \ u 

■ Vorrichtung nach Anspruch I, 
dadurch gekennzeichnet, 

<M die elektrische Stronversorgungseinrichtung 2 „ei 

eJektrischen Ener gi e,uene verbinden, „obei die Lei 
tungsdrHhte in das Haiteie.ent eingebettet s'nd ~ 

Vorrichtung nach , Anspruch 4, 
dadurch gekennzeichnet, 
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Keramische Heizvorrichtung 



Die Erfindung betrifft eine keramische Heizvorrichtung, ins- 
besondere zur Verwendung als Gliihkerze in einem Dieselmotor. 

Bei Dieselmotoren werden Gluhkerzen zum Anlassen der Motoren 
bei niedrigen Temperaturen verwandt, wobei derartige GlQhker- 
zen mit einer Heizvorrichtung versehen sein mussen, die 
schnell aufheizen kann, um die Motoren besser anlassen zu 
konnen . 

l\j Es ist bereits eine keramische Heizvorrichtung entwickelt 
worden, die ein Halteelement aus einem elektrisch isolieren- 
den keramischen gesinterten Korper, ein Hei zelement , das da- 
durch gebildet ist, dali ein keramischer gesinterter Korper 
aus MoSi 2 und Si 3 N 4 mit einem oberen Ende des Halteelementes 
verbunden ist, und Leitungsdrahte umfaBt, die in das Halte- 
element eingebettet und mit dem Heizelement verbunden sind, 
wie es in den US-Patentanmeldungen No. 717,875 und 739,474 
angegeben ist. 

Eine derartige keramische Heizvorrichtung hat aufgrund des 
MoSi 2 eine Oxidationsbestandigkeit bei hohen Temperaturen und 
ist aufgrund des Si 3 N 4 gegenuber plotzlichen thermischen Ande- 
rungen bestSndig. Eine derartige keramische Heizvorrichtung 
kann daher in der Verbrennungskammer eines Dieselmotors ver- 
wandt werden, ohne dali sie mit irgendeinem Element Uberzogen 
werden muB, und zeigt daher ein ausgezei chnetes Schnellheiz- 
vermogen . 

Die Temperatur der Gluhkerzen wird nach MaBgabe der Arbeits- 
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verhaltnisse der Motoren gesteuert Ro - • 

"'"r - «.,. ta n 9 ,t,.p. S r 6 t ' e U ~ ■ 

einige Zeit hie n- , lb c lle Qt, dauert es 

leicht anlaBbar ,i„ rf r3tUren *hnlich.*ie Benzinmotoren 

vorricntung von U00-C oder .LI H ^t«Peratur der Heiz- 
digkeit gegenuber nint i- ° 6Standl 9 keit » emer guten Bestan- 

..... ~;::r«;r:;,r-'"-" ~ ■'- 

von 1300-c Oder darOber naben. ' Ten,peratu ^n 

i* ssr.r;"'' - tung urafa8t da2U 

el" "alteelement ,„« e ' eKtnschen str <"»« "Srme erzeugt, 
««lnt.rt. Z I T u :' H ""« '""erenden, ,er„ ls cben 

tri.C. Strode S or 9 c r -d e.ne 

2 als Zusatz enthalt. 
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™gewandelt 2 w ur(fe 3 . 4 2 2 ' Te " «" S1 3 K 4 

Bei dem oben beschriebenen Gemisch erfullt «i , 



0,035 i B/A ^ 0,35 



in Mol-J a, der 6a «l\ 2 3 4 8 die Men 3 e a " 

Si 3 » 4 ist G " a "^e der HauptbestandteUe MoS,, L 

unter 1300°C erlaubt ^emperaturen von nicht 

"ann auftritt, «„„ ,v t ',' erzeu 9t »"de n , die 

«■•■! »ird. Au d!° " °- CriSt0 ^"t ™ ge „ an . 

cr.,t.b.i lt n, ch ; ::: or s ;: g t 1 das 

«.«Mch. S HateMa, ;."." dt " S "«^.»t.„ od er 
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::r enober pi « 2 -- 

schrieben. Es zeigen: Deis P le - der Erfmdung na'her be- 

Fig. 1 



fig. 2 



^9.3,4,5,6,7 



Fig. 8 



-.scan HeUvLicM^ ndUn9S9em " e " 

•>n.n H.r,uil m »cmtt der Ker»UcU*n 
Hei2vorrichtung, 

»"P»'»»« Dar s tel lu „ ge „ 41 . Ergeb „ lsse 

ai:;i c : e :'. diean ^ •"«»««"*...«*» 



Fi g.1 zeigt eine Gltlhkeryp .it • 

erfindungsge.aaen kera mis c h ^ UsfQhrun fl»»eIs Pl er der 

^eramischen Heiz vorrichtung . 

Die keramische HeIzvorrirht.m„ k 

H.l.z.u„ nt , , lt Z27 f l 9eSl " erte " WWr. .1- 

*era« isch en „„i„tert.„ K«Lr , 3US elne ™ 

Halteelenentes 2 verbunde, ' , * "" t e, " er Endf 1 ^ "es 

36 ' - — ^^^rZTZ: 
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jedes Leitungsdrahtes 3a und 3b ut mi+ a u ■ 
verbunden. " lt dem ^"element 1 



b"" uit""! 1 ". 4 " AU6enUmfan9 d " ^eele.entes 2 
uerestigt, und ein metal 1 i schor \(n^ nar . c • * 

der *t.liM, M 4 befestijt " A u6enumfan5 

paBt ist. Halteelementes 2 ge- 

pr;:;;:i-i-:;::;;:-i-; ni: ».; ;: ... r ,- 

bunden, Die GlOhker** mi+ w . nicKei le itung 7 ver- 

"ird 0 hpr r 6n beschrie ^n Aufbau ■ • 

det ist 51 * ddS am M etall k6 rper 5 ausgebil 

aet ist, so am Motor anae-brarht h*a ■ • ausgebil- 

Das Haltelement 2 bestPht a „c ~< 

M»«i» «er Materialmen j f™ S 'V ° SS "'^""gsve,- 

roigenae Beziehung erfullf n < 0 /. ^ 
»obei A die Menge an SI 9 " >n - °'° 35 - 8/* <0,35, 

Hauptbestandteiie HoSi 'I ! GeSa « m ^ der 

MoSi, u „ d SI J Lt GeS " tBe " 3e d " H. 0 ptb.,t.ndt..f. 

3 4 

lm erhaltenen Heizelement wird ein Tell des Si n • c- 
umgewandelt. s Sl 3 N 4 ln Si 2 N 2 0 

Fig. 2 zeigt einen Herstel lunqsschritt ^ 

ungsschritt der erf indungsgemaBen 
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keramischen He iz vbrrichtung 



Zunachst werden M oSi 2 -Pul ver , S i 3 N 4 - Pu l ve r , SiO.-Pulver and 
ein organisches Losungsmittel gemischt und werden mehrere ke- 
ramische dunne Flatten V fur das Heizelement aus dem erhalte- 
nen Gemisch nach dem Streichmesser- Verf ahren gebildet. 

Die erhaltenen keramischen Flatten 1- und 2 . werden 05ereInan . 
der in der in Fig. 2 dargestel Iten Weise angeordnet, und die 
Leitungsdrahte 3a und 3b werden gleichfalls in der in Fiq 2 
dargestellten Weise vorgesehen. 

AnschlieBend werden die ubereinander angeordneten keramischen 
Natter 1- und 2' mit den Leitungsdrahten 3a und 3b bei einer 
Te.per.tur von 1600°C und einem Drue* von 500 kg/cm' heiB ver- 
prefit um das in Fig.1 dargestellti keramische Heizelement zu 
ernalten. 

in. folgenden werden die Ergebnisse von Versuchen dargestellt 
die am Heizelement der erf indungsgemaBen keramischen Heizvor- 
richtung durchgef iihrt wurden. 

Ein ^"rje-Mch w *,si 2 -Pul,.r (mittlerer TeUchenJur^esser 
0.9 um), Si 3 N 4 -Pulver (mlttlerer teilchendurclmesser : 35 um) 
.irt -it Si0 2 -P U lver (mittlerer Tei Ichendurcfmesser : , um) aI s 
Zusatz gemisct. Das erhaltene Gemisch „ird gesintert, um el- 
nen gesinterten KOrper fur ein Heizelement zu ernalten. 

Die Bezienung z„ischen dem Mischungsvern.ltnis der Materiaiien 
und dem spezifischen Wideband des erhaltenen gesinterten 
Korpers ist in Fig. 3 dargestellt. 

in Fig.3 sind der Anteil an Si N ,„ HoU% \„ der „ e 

P bestandte.len K oSi 2 und Si 3 N 4 und der Anteii an SiO, in 
Hol-% an der Gesamtmenge der Hauptbestandteile HoSl, und'si^N, 
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angegeben . 

Wie es in Fig. 3 dargestellt ist, nimmt der spezifische Wider- 
stand mit steigender Menge an Si 0^ zu. 

Anschl iefiend wurde der Aufbau von gesinterten Korpern mit 
verschiedenen Mengen an Si^N^ und Si 0g mit Rontgenstrahlen 
untersucht. Die erhaltenen Ergebnisse sind in der folgenden 
Tabelle zusammengef aftt . In dieser Tabelle bedeutet das Zei- 
chen 0 das Vorliegen eines Stoffes und das Zeichen - das Feh- 
len des Stoffes, 
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Die obige Tabelle zeigt, daft dann, wenn das Vertialtnis B/A 
0,035 erreicht , ein Tei 1 des SigN 4 in Si 2 N 2 0 umgewandelt wird. 
Si 2 N 2 0 hat eine ausgezei chnete Oxidationsbestandigkeit bei 
hoh.en Temperaturen und dient somit da2u, die Warmebestand ig- 
keit des gesinterten Korpers zu verbessern. 

Wenn die Menge des zugesetzten Si0 2 zu nimmt und das Verhaltnis 
B/A 0,35 erreicht, beginnt die Bildung von 06 -Cristobalit. 

Wie es oben beschrieben wurde, ist das Vorhandensein von <X - 
Cristobalit nicht bevorzugt, da Risse gebildet werden, wenn * 
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gesinterte K5rper, die DC -Cristobal it enthalten, erwSrmt wer- 
den. 

Aus dem obigen Ergebnis gent hervor, daB die Menge an Si0 2 fur 
das Heizelement so gewahlt werden muB, daB die Beziehung 
0,035 < B/A < 0,35 erfullt ist. 

Die Fig. 4 und 5 zeigen die Beziehung zwischen der Menge an 
Si0 ? , die dem Hauptbestandtei 1 MoSi,-70 Mol-ESUN, und MoSU- 



sinterten Korper. 

Wenn im zuerst genannten Fall die Menge an Si0 2 etwa 10 bis 
20 Mol-% betragt, kann eine hone Dichte erhalten werden und 
kann daher die Warmebestandigkeit des gestnterten Korpers ver- 
bessert werden. Wenn die Menge an Si0 2 25 Mol-% betragt , 1 iegt 
das Verhaltnis B/A uber 0,35 und wird im gesinterten Korper 
0£ -Cristobalit gebildet. 

Wenn im zweiten Fall die Menge an Si0 2 etwa 5 bis 10 Mol-% be- 
tragt, kann eine hone Dichte erhalten werden, wobei dann, wenn 
die Menge an Si0 2 13 Mol-% betragt, im erhaltenen gesinterten 
Korper o£ -Cristobalit gebildet ist. 

Aus den Versuchsergebnissen von Fig. 4 und 5 ergibt sich, daB 
ein Zusatz an Si0 2 in einer Menge, daB die Beziehung 
0,035 ^ B/A<^0,35 erf u 1 It ist, eine Zunahme der Dichte des 
erhaltenen gesinterten KOrpers bewirkt. 

Fig. 6 zeigt die Beziehung zwischen der Menge an zugegebenem 
Si0 2 und dem Warmeausdehnungskoeff izienten der erhaltenen ge- 
sinterten Korper. 

Wie es sich aus Fig. 6 ergibt, nimmt bei alien gesinterten K6r- 
pern aus MoSi 2 -70 Mol%Si 3 N 4 , MoSi 2 - 50Mol-%Si 3 N 4 und MoSi 2 - 
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35 Mol-XSigN^ der Warmeausdehungskoef f i z ient durch die Zuga- 
be von Si0 2 in einer Menge im Bereich gemaB der Erfindung 
kaum zu. 

Fig. 7 zeigt die Ergebnisse von Untersuchungen hinsichtlich 
der Anderung des Widerstandes einer Gluhkerze (Widerstand 
bei normaler Temperatur ist 0,18 Ohm), die durch Sintern ei- 
nes Mischpulvers aus MoSi 2 -70Mol -%S i 3 N 4 mit einem Si0 2 -Pulver~ 
zusatz von 25 Mol-% (B/A = 0,035) und Befestigen des erhalte- 
nen gesinterten Korpers an einem Halteelement aus einem ge- 
sinterten Korper aus Si 3 N 4 -50Mol -%A1 2 0 3 gebildet wurde. 

Bei dieser Untersuchung wurde die Gluhkerze einer Anzahl von 
Abktihl- und Heizzyklen ausgesetzt, wie es in Fig. 8 darge- 
stellt ist, indem die Gluhkerze schr ittweise , d.h. mit Unter- 
brechungen, mit elektrischem Strom versorgt wurde, wobei die 
Anderung des Widerstandes des Heize lementes mit Heiztempera- 
turen von 1300°C und 1400°C jeweils untersucht wurde. 

Wie es in Fig. 7 dargestellt ist, andert sich der Widerstand 
des Heizelementes nur innerhalb 10%, wenn die Menge an Si0 2 
2,5 Mol-% betragt. 

Wenn im Gegensatz dazu eine Gluhkerze mit einem Heizelement 
aus einem gesinterten Korper aus MoSi 2 ~70Mol -%Si 3 N 4 ohne Si0 2 - 
Zugabe denselben Abkuhlungs- und Heizzyklen unterworfen wur- 
de, nahm der Widerstand des Heizelementes urn Gber 10% mit 
steigender Anzahl der Zyklen zu. 

Wenn die Menge an Si 0 2 25 Mol-% betragt (B/A>0,35), wird das 
Heizelement aufgrund von Rissen beschadigt, die darin zum 
Zeitpunkt der Erzeugung von WSrme gebildet werden. 

Aus den obigen Versuchsergebnissen geht hervor, daB durch die 
Zugabe von nicht weniger als 2,5 Mol-% Si0 2 -p u lver zu einem 
Mischpulver aus MoSi 2 -70 Mol-%Si 3 N 4> Si 2 N 2 0 mit 
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ausgezeichneter OxidationsbestSnd igke it bei hohen Temperatu- 
ren im erhaltenen Heizelement gebildet wird. In diesem Fall 
nimmt weiterhin die Dichte des erhaltenen Heizelementes zu, 
wie es in Fig. 4 und 5 dargestellt 1st, so daB seine Struktur 
kompakt wird. Das fuhrt dazu, da(i die Warmebestandigkeit des 
Heizelementes stark verbessert ist. 

Wenn jedoch die Menge an zugegebenem Si0 2 25 Mol-% uberschrei- 
tet, wird im Heizelement c£-Cristobal it gebildet. Wenn dieses 

o^-Cristobalit in seiner Phase in B-Cr istobal it umgewandelt 
wird, treten Verzerrungen oder Verf ormungen auf, die das Hoch- 
temperaturheizelement beschadigen konnen. 

Wie es oben beschrieben wurde, hat die erf indungsgemaBe kera- 
mische Heiz vorri chtung ein ausgezeichnetes Schnel lheiz vermogen 
und eine gute Dauerhaftigkeit bei Temperaturen um 1300°C oder 
mehr . 

Die erf indungsgemaBe keramische Heiz vorri chtung eignet sich 
somit als Heizung fur eine Gluhkerze eines Dieselmotors . 



-AT- — - 

Nun^fe 3606403 

Int. F23Q 7/00 

Anmeldetag: 27. Februar 1986 

Offenlegungstag: 28. August 1986 




Fl G.2 





G3103dSNI 1VNJ01HO 




-i i 1 1 I I I 

0 5 10 15 20 25 30 

HEHGE AH Si02(M'°W 



/II 



W. 3606403 



^ 3.35 
1 

1*3.30 



UJ 



^ 3.25 



3.20 



F I G.4 



MoSi2£70Mol%Si3N« 




0 



10 15 20 25 30 

MENGE AN Si 02 0H<>1%) 



F I G.5 



- 4.7 
^ 4.6 



UJ 
X 
I— I 

a 



4.5 
4.4 



MoSi 2 -35?ftol7oSi3N4 




5 10 15 20 25 30 

HENGE AN SjQ2 (Mb 1-7) 



.. 3606403 



F I G. 6 




MoSi2-35t!Ol%Si 3 N4 



I i > I.I.I 

0 5 10 15 20 25 

Henge an Si02(H ol %) 



3606403 



Fl G.7 



o 

-a - 

o 
■o 
c 

A3 — 
4-> 

CO U 
U 3 
o -P 

$- 

•rt cj 
a 
t/> 5 
c> o 
■of- 

cn t- 

c <u 

<U E 

■o s- 
c o 



25 
20 
15 
10 

5k 

0 




1400°C 



o- 1300 C 

i 

3 



0 2 4 6 8 10 12 14 xl ° 

AnzaJiJ der Zykleno 



Fl G.8 



0 



4-> 
U 

o 
a 

E 

0) 

-p 

X 



900 



-1 cycle- h 



1.5 30 60 
ZEir (s) 



